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@ Verfahren zur Herstellung von keramischen Kugein 

Zur Herstellung keramischer Kugein Im Durchmesserbe- 
reich von ca. 0«5 bis ca. 2 mm mit relativ hoher mechanischer 
Festlgkeit wird von einem Vorlagematerlal mit einer Korn- 
grd&e von 25 bis 50% des angestrebten Kugetdurchmessers 
ausgegangen, das in einer ersten Etappe in der Wirbel- 
schlcht auf die annahernd doppelte Korngrd&e aufgebaut 
wird. In einer zweiten Etappe wird das so behandelte 
JMaterial mit hoher Verweiizeit durch Aufdusen einer dunnen 
keramischen Suspension mit einem Feststoffgehalt ^ 30 
Masse-% auf den endgultigen Kugeldurchmesser gebracht. 
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Beschreibung 

Die Erfindung bezieht sich auf die Herstellung von Kugeln im Durchmesserbereich von ca. 04 bis ca. 2 mm mit 
hoher Spharizitat aus keramischem Material, beispieisweise zur Verwendung als Mahlk&rper, als Strahlmaterial 
s zur Oberflachenvergiitung oder auch als Kugelspitzen fur SchreibgerHte. 

Neben der herkommlichen keramischen Formgebung durch Pressen bieten sich verschiedene andere Metho- 
den zur Herstellung keramischer Kugeln an. 

Bei der Granulierung mit dem Granuiierteller bereiten geringe ICorngroBen Schwierigkeiten und die erzielba- 
re Komdichte ist zu gering. Die Methode des Aufschmelzens keramischer Werkstoffe und das anschliefiende 
10 Abtropfen ist wegen des Energieaufwandes zu teuer. Die Herstellung eines Vorproduktes nach dem Sol-Gel- 
Verfahren und das anschliefiende Abtropfen in eine wasserentziehende Fliissigkeit ist wegen der starken 
Abh3.ngigkeit von der Viskositat nur schwer zu beherrschen. 

AuBerdem ist es bekannt, zum Herstellen kugelfdrmiger Teilchen das Spruhtrocknungs verfahren und das 
Schnellruhrgranulationsverfahren einzusetzen. Die durch das Spruhtrocknungsverfahren hergestellten Teilchen 
15 haben eine einer vollkommenen Kugel ahnliche Form. Aufgrund der verhaltnismaBig geringen Massendichte 
und der guten Rieselfahigkeit l^t sich dieses Produkt als PreDgranulat sehr gut einsetzen. Ohne zusatzlichen 
PreBvorgang ist jedoch eine Weiterverarbeitung des sogenannten Hohlkoms zu kugelfdrmigen Produkten nicht 
mdglich, wenn besondere Festigkeitsanforderungen gestellt werden. Hinzu kommt. daB die PartikelgroBe stark 
von der Anlagendimension abhangt 
20 Mit dem SchnellrQhrgranulationsverfahren lassen sich zwar Teilchen mit einem Durchmesser ^100 (im in 
einer relativ kleinen Vorrichtung herstellen, jedoch ist die erzielte ICugelform stark von den spezifischen 
physikaiischen Eigenschaf ten des Materials — vor allem von der Wasseradsorption — abhangig. 

Des weiteren sind Verfahrensweisen bekannt, bei denen zunachst kugelfdrmige Teilchen mit einer Kern- Man- 
tel-Struktur gebildet werden und danach die Ummantelung dieser Teilchen wieder entfemt wird. Dies erfolgt 
25 durch Dispergieren einer waBrigen Phase mit pulverfdrmigem Keramikmaterial in einer Polymermaterial 
enthaltenden oligen Phase unter Bildung einer Wasser-in-Ol-Emulsion. 

Nach AushSrtung des Polymermantels werden die ummantelten kugelfdrmigen Keramikteilchen gesintert, 
wobei die Ummantelung der Teilchen verbrennt (DE-OS 38 31 265). Derartige Keramikkugeln sind als FQllmate- 
rialien unterschiedlichster Art, als TrSger in Arzneimittelabgabesystemen und fur weitere Anwendungsfalle 
30 geeignet, sofem an die mechanische Festtgkeit keine besonders hohen Anspriiche gestellt werden. 

Es ist Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von keramischen Kugeln mit hoher Spharizitat 
anzugeben, das im Gegensatz zum Stand der Techntk die Herstellung relativ groBer kugelfdrmiger Keramikteil- 
chen mit hoher Festigkeit erlaubt 

Erfindungsgem^B wird die Aufgabe dadurch geldst, daB eine dunne keramische Suspension mit einem Fest- 
35 - stoffgehalt <30 M% in einer Wirbelschicht auf ein Vorlagematerial verdust und bei hoher Verweilzeit kugelfdr- 
mige Granalien mit hoher Packungsdichte aufgebaut werden. Die Herstellung des Vorlagematerials (Hold-up) 
und der Aufbau des Vorlagematerials auf den endgiiltigen Durchmesser erfolgt in zwei getrennten Etappen, wie 
durch die kennzeichnenden Merkmale des Patentanspruchs dargelegt isL 

Die mit der Erfindung erzielbaren Vorteile bestehen darin, daB sich massenfertigungsgerecht keramische 
40 Kugeln mit einer SpharizitSt > 035 aus den verschiedensten keramischen Werkstoffen filr die unterschiedlich- 
sten Anwendungsfalle herstellen lassen. 

Die Spharizitat wird hierbei folgendermaBen definiert: 



45 



Spharizitat « 1 — ^p- 



mit 

50 d » arithmetischer Mittelwert des Durchmessers 

d » Abweichung zwischen groBtem und kleinstem Durchmesser. 

An zwei AusfQhrungsbeispielen soli die Erfmdung naher erlautert werden. 

55 Beispiel 1 



Ein Werkstoff der VerschleiBkeramik auf Basis AI2O3 (96 M%) wird unter Zusatz von Bindemitteln (1,5 M% 
PVA) in einem Ruhrwerksbeh&lter verschlickert Der Feststoffgehalt des Schlickers betragt 25 M% 
AI2O3- Werkstoff. Dieser Schlicker wird uber eine Kolbenmembranpumpe bei einem Druck von 1,5 ... 2 MPa auf 

60 ein Wirbelbett gesprOht, welches aus Vorlagematerial einer KorngroBe von 0.5 mm bestehL Das Vorlagemateri- 
al wurde nach dem Brikettier-Sieb- Verfahren hergestellt Als Wirbelreaktor wird eine BaugroBe von 50 kg/h 
Wasserverdampfung und 400 mm Rostdurchmesser verwendet Es entstehen in der ersten Etappe Granalien mit 
geringerer Spharizitat und einer KomgrdBe von OJ ... 0,9 mm. 
In der 2. Etappe wird das abgesiebte Material als Vorlagematerial verwendet und der Granuliervorgang 

65 weitergefiihrt bis zu einer mittleren KomgrdBe von 14 mm. Der Bindemittelgehalt wird so gewahlt, daB bei 
Erreichen einer mittleren Verweilzeit ein Gleichgewicht zwischen Komaufbaugranuherung und Abneb der 
Granalien infolge gegenseitiger BerQhrung in der Wirbelschicht besteht und dabei Kugeln in verbesserter 
Spharizitat ausgetragen werden. 
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Granulierbedingungen im einzelnen sind folgende: 



Etappe 1 : VorgranuHerung 



Hold up: 

Temperatur in der Wirbelschicht 

Wirbelgeschwindigkeit 

KJassierluftgeschwindigkeit 

Feststof fgehalt des Schlickers 

Wirbeldichte 

mittlere Verweilzeit 

Durchsatz 

Zwischenprodukt 

GranulatgroBe 

Schiittdichte 

Feuchtigkeit 



18 kg. die = 0^ mm 

lOO^C 

0.8 m/s 

3,1 m/s 

35 M% 

480 kg/m^ 

91 min 

11,4 kg/h 

03 - . 0,9 mm (abgesiebt) 
1,14 g/cm^ 



Etappe 2: Fertiggranulierung 



Hold up: 

Temperatur in der Wirbelschicht 

Wirbelgeschwindigkeit 

Klassierluftgeschwindigkeit 

Feststoffgehalt des Schlickers 

Wirbeldichte 

mittlere Verweilzeit 

Durchsatz 

Produkt 

GranulatgroBe 

Schiittdichte 

Feuchtigkeit 

Spharizitat 



18 kg Zwischenprodukt gemaB 

Etappe 1 

130^C 

03 m/s 

3,5 m/s 

20 M% 

430 kg/m^ 

84 min 

12,8kg/h 

1 .25 ... 1 ,6 mm (abgesiebt) 

USg/cm' 

<1% 

035 



Anschliefiend erfotgt die Sinterung. Die so erhaltenen Kugein sind als Mahlkdrper. Kugeln fQr Schreibgerate 
und andere Anwendungen nach entsprechender Finishbearbeitung gut geeignet. Lunker sind nach dem Sintern 
an den Kugeln nicht feststellbar. 



Beispiel 2 

Bin Werkstoff der Zusammensetzung 80% AI2O3 und 20% Erdalkali- und Alkalisilikate wird aus den Rohstof- 
fen Tonerde, Kaolin. Ton und Feldspat in einer TrommelmQhle na6 aufbereitet und dabei gleichzeitig mit dem 
Bindemittel (2% PVA) versetzt Zur Verbesserung der Spruhfahigkeit und zur Verringerung der Viskosit&t 
erfolgt die Zugabe eines VerflOssigungsmittels. 

Ein Teil des Materials wird zur Herstellung von Hold up verwendet, in dem es in einer Filterpresse entw^ssert, 
getrocknet und einem Siebgranulator mit KomgrdBe 100 .. . 250 \un zugefiihrt wird. 

Dieses Ma'terial wird in die Wirbelkammer eines Wirbelschichtgranulators gegeben und dem oben aufbereite- 
ten Schlicker Qber Vorlagebeh^lter. Dosierpumpe und 2-Stoffduse bespriihL Bei einer Wirbelgeschwindigkeit 
von u» 0.5 ... 0,7 m/s werden Granalien mit einem Durchmesser von 0,2 bis 03 mm aufgebaut. Die hierdurch 
erhaltenen Granalien entsprechen noch nicht der geforderten Spharizitat* so daB sich ein weiterer Aufbaupro- 
zeB mit verdunntem Schlicker der Etappe 1 anschlleBt Mit dieser Etappe 2 erreicht man einen Durchmesser von 
03 • • • 03 nim bei einer Sph&rizitat von 0,85. 

Die Granulierbedingungen im einzelnen sind folgende: 



Etappe 1 : VorgranuHerung 



Hold up: 15 kg, die — 0,2 ... 03 mm 

Temperatur in der Wirbelschicht 1 1 0** C 

Wirbelgeschwindigkeit 03 m/s 

Feststoffgehalt des Schlickers 40 M% 

Wirbeldichte 250 bis 3 1 5 kg/m^ 

mittlere Verweilzeit 60 min 
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Etappe 2: Fertiggranulierung 



Hold up: 



Material aus Etappe 1 
(15.., kg) 



Temperatur in der Wirbelschicht 
Wirbelgeschwindigkeit 
Feststoffgehalt des Schlickers 
Wirbeldichte 

Kiassierluftgeschwindigkeit 

mittlere Verweilzeit 

Produkt 

GranuIatgroBe 

SchOttdichte 

Feuchtigkeit 

Spharizitat 



0,6 m/s 
20 M% 



250 bis3l5kg/in3 



2 m/s 
90min 



03 ... 0,6 mm 
1.05 g/cm^ 
«1.5% 
0.8 



AnschlieBend erfolgt die Sinterung. Das erhaltene Kugelmaterial wird als Strahlmaterial zur Oberflllchenver- 
gQtung eingesetzt. 



Verfahren zur Herstellung von keramischen Kugein mit hoher Spharizitat, dadurch gekennzeichnet dafi 
zunachst ein keramisches Vorlagematerial mit einer fComgroBe von 25 bis 50% des angestrebten Kugel- 
durchmessers in der Wirbelschicht auf die annihemd doppelte KomgrdBe aufgebaut wird und danach in 
einer zweiten Etappe das so behandelte Material mit hoher Verweilzeit im Wirbelgranulator durch Aufdii- 
sen einer dunnen keramischen Suspension mit einem Feststoffgehalt S30 M% auf den endgultigen Kugel- 
durchmesser gebracht wird, wobei der Bindemittelanteil der Suspension und die Wirbeldichte so eingestelit 
werden, daB in der Wirbelschicht ein Gleichgewicht zwischen Granulataufbau und -abrieb im Bereich der 
ZielkugelgroBe besteht und danach die Sinterung und gegebenenfalls die Nachbearbeitung erfolgt 



Patentanspruch 



